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ABSTRACT 

 
Long-term use of antibiotics without an uncertain prescription is very dangerous because it causes 

antimicrobial resistance. The development of fast and accurate antibiotic detection methods is urgently needed 
to prevent microbial resistance. A detection method based on a combination of dispersive solid-phase extraction 
with a UV-Vis spectrophotometer has been successfully developed for the analysis of amoxicillin in urine samples. 
An active sorbent was selected as the solid sorbent to extract amoxicillin from the urine. The extraction process 
is carried out by dispersing the adsorbent into the sample solution and followed by stirring using a hotplate stirrer 
at a temperature of 30 ˚C, stirring speed of 1000 rpm, and extraction time form 10 minutes. At the end of the 
extraction process, the adsorbent was separated from the sample solution and desorbed using 5 mL of ethanol 
and vortexed for 5 minutes. The desorbed solution was then analyzed using a single beam UV-Vis 
spectrophotometer at a wavelength of 287 nm. Several important parameters affecting the extraction process 
such as adsorbent mass and pH of the sample solution have been optimized. The validation results of the 
dispersed solid phase extraction method using activated carbon adsorbent for amoxicillin separation at 5 
concentrations of standard solution (2-10 ppm) show a correlation coefficient (R2) of 0.9953 with a detection limit 
(LOD) and quantitative limits (LOQ) of 1.17 ppm and 3.56 ppm, respectively, with the percent accuracy value 
(%R) in the range of 83.6% – 107.2% and the relative standard deviation (%RSD) in the range of 0. 29% - 0.94%. 
The application of the extraction method to urine samples that had added standard 5 ppm amoxicillin obtained 
a %RSD value of 0.0156% with a acuuracy of 100%. 
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ABSTRAK 
 

Penggunaan antibiotik jangka panjang yang tidak sesuai regulasi merupakan suatu ancaman penyebab 
resistensi antimikroba yang membahayakan kesehatan manusia. Pengembangan metode deteksi antibiotik yang 
cepat dan akurat merupakan salah satu tindakan pencegahan yang perlu untuk dikembangkang. Metode 
ekstraksi fasa padat terdispersi kombinasi spektrofotometer UV-Vis telah berhasil dikembangkan untuk analisa 
residu antibiotik amoxicillin dalam sampel urin. Karbon aktif berperan sebagai fasa padat (adsorben) untuk 
mengekstrak amoxicillin dalam urin. Proses ekstraksi dimulai dengan mendispersikan adsorben ke dalam larutan 
sampel, selanjutnya dilakukan pengadukan menggunakan hotplate stirrer pada suhu 30 ˚C, kecepatan 
pengadukan 1000 rpm, dan waktu ekstraksi selama 10 menit . Pada akhir ekstraksi, adsorben dipisahkan dari 
larutan sampel dan dilakukan proses desorbsi menggunakan 5 mL pelarut etanol dan divortex selama 5 menit . 
Larutan hasil desorbsi kemudian dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis single beam pada panjang 
gelombang 287 nm. Beberapa parameter penting yang mempengaruhi proses ekstraksi seperti massa adsorben 
dan pH larutan sampel telah dioptimasi. Hasil optimasi menunjukkan bahwa massa adsorben optimum ialah 1,5 
gram dam pH optimum larutan sampel ialah pH 9. Hasil validasi metode ekstraksi fase padat terdispersi 
menggunakan adsorben karbon aktif untuk pemisahan amoxicillin pada 5 konsentrasi larutan standar (2-10 ppm) 
menunjukkan bahwa nilai koofisien korelasi (R2) sebesar 0,9953 dengan limit deteksi (LOD) dan limit kuntitatsi 
(LOQ) masing-masing 1,17 ppm dan 3,56 ppm dengan nilai persen recovery (%R) dalam rentang 83,6% – 
107,2% dan nilai relatif standar deviasi (%RSD) dalam rentang 0,29% - 0,94%. Aplikasi metode ekstraksi dalam 
sampel urin yang telah diadisi dengan standar amoxicillin 5 ppm diperoleh nilai %RSD sebesar 0,0156% dengan 
%R 100%. 
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Kata Kunci: Amoxicillin; Ekstraksi fasa padat terdispersi; Karbon aktif; Residu antibiotik 

 
 

I. PENDAHULUAN 
 
Dalam beberapa dekade terakhir, 

penggunaan antibiotik di Indonesia semakin 

meningkat. Berdasarkan data Kementerian 

Kesehatan Republik Indonesia, sebanyak 92% 

masyarakat menggunakan antibiotik tanpa 

resep dokter [1]. Hal ini menyebabkan 

tingginya tingkat resistensi antibiotik di 

Indonesia. Berdasarkan penelitian 

Antimicrobial Resitance in Indonesia (AMRIN-

Study) menyatakan bahwa sebanyak 2.492 

individu, 43% diantaranya mengalami 

resistensi bakteri Escherichia coli terhadap 

berbagai jenis antibiotik seperti ampicilin 

(34%), kotrimoksazol (29%), dan kloramfenikol 

(25%) [1].   

Amoxicillin merupakan salah satu antibiotik 

golongan penicillin yang biasanya digunakan 

untuk mengobati berbagai jenis infeksi pada 

anak-anak maupun orang dewasa [2]. 

Antibiotik amoxicillin banyak digunakan karena 

memiliki spektrum antibakteri yang luas, 

memiliki bioavailabilitas oral yang tinggi, serta 

harganya relatif murah. Dosis terapi untuk 

Amoxicilin pada orang dewasa adalah 250 mg 

setiap 8 jam, 500 mg setiap 8 jam, 500 mg 

setiap 12 jam. Sedangakn, dosis untuk anak-

anak diatas 3 bulan adalah 25 mg/kg/hari 

terbagi setiap 12 jam, 20 mg/kg/hari terbagi 

setiap 8 jam,40 mg/kg/hari terbagi setiap 8 jam 

atau 45 mg/kg/hari terbagi dalam 12 jam 

tergantung dari derajat keparahan penyakit [3]. 

Penggunaan amoxicillin tanpa resep dokter 

dalam jangka panjang dapat mengakibatkan 

resistensi antibiotik. Berdasarkan penelitian 

Anna & Fernandez (2013) diketahui bahwa 

penggunaan amoxicillin tanpa resep di 

Indonesia yaitu sebesar 77,6%. Selain itu 

antibiotik amoxicillin merupakan antibiotik 

yang paling banyak diresepkan untuk pasien 

infeksi saluran pernapasan akut (ISPA) anak 

dengan tingkat ketidak patuhan penggunaan 

sebesar 71%  [2]. Penggunaan amoxicillin 

secara bebas tanpa resep dokter dan melebihi 

dosis memiliki resiko jangka panjang berupa 

reaksi hepatotoksisitas. Reaksi 

hepatotoksisitas merupakan reaksi toksik yang 

dapat menyebabkan terjadinya acute liver 

injury [5] 

Berdasarkan dampak negatif yang 

ditimbulkan serta banyaknya penyalahgunaan 

amoxicillin, maka diperlukan pengembangan 

metode deteksi antibiotik yang cepat dan 

akurat guna mencegah resistensi antibiotik. 

Beberapa metode telah dilakukan untuk 

penetapan kadar amoxicillin salah satunya 

menggunakan metode kromatografi cair 

kinerja tinggi (KCKT). Namun, metode KCKT 

ini memiliki kelemahan yaitu diperlukan 

komposisi fasa gerak yang tepat agar 

menghasilkan resolusi yang baik, pelarut yang 

tinggi, dan harga yang relatif mahal [6].  

Berdasarkan permasalahan diatas, maka 

metode berbasis ekstraksi fasa padat atau 

Solid Phase Extraction (SPE) dapat digunakan 

dan dikembangkan untuk analisis amoxicillin 

dalam sampel urin. Metode SPE memiliki 

keunggulan yaitu menggunakan pelarut 

organik dalam jumlah sedikit serta analit yang 

diekstrak terpisah dengan baik dari matriks 

sampel karena adanya proses adsorpsi pada 

adsorben yang selektif. Hal ini ditunjukkan 
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bahawa metode SPE memiliki nilai akurasi 

yang tinggi (>99%) [7]. Namun, metode SPE 

memiliki kelemahan, yakni membutuhkan 

waktu yang lama pada setiap tahap preparasi 

sampel, sehingga diperlukan pengembangan 

metode menggunakan dispersive solid phase 

extraction (DSPE) atau metode ekstraksi fasa 

padat terdispersi. 

 Metode ekstraksi fasa padat terdispersi 

(DSPE) yang digunakan akan dikombinasikan 

dengan instrument Spektrofotometer UV-Vis 

single beam dan menggunakan sampel urin. 

Keunggulan Spektrofotometer UV-Vis antara 

lain memiliki sensitivitas yang tinggi, 

selektivitas yang tinggi, dapat menentukan 

kuantitas zat yang sangat kecil, biaya yang 

relatif murah dan mudah digunakan [8]. 

penggunaan sampel urin pada metode ini 

dikarenakan Amoxicillin diabsorpsi dengan 

cepat pada saluran pencernaan dan di 

eksresikan dalam urin melalui ginjal [9]. 

 

II. METODE PENELITIAN 

 

Alat dan Bahan 

Alat yang digunakan dalam penelitian ini 

antara lain peralatan gelas di laboratorium, hot 

plate stirrer (), vortex (Thermo Scientific LP), 

sentrifuge, tabun g sentrifuge, neraca analitik, 

oven, desikator dan instrumen 

Spektrofotometer UV-Vis single beam 

Genesys 10S (Thermo Scientific) . Sedangkan 

bahan yang digunakan adalah amoxicillin 

(p.a), aquades, karbon aktif, NaOH 0,1 N, 

etanol, HCl 0,1 N, kertas saring Whatmann, pH 

meter, dan alumunium foil. 

 

 

 

Prosedur 

Rangkaian Metode Ekstraksi Fase Padat 

Jenis penelitian ini merupakan penelitian 

eksperimental laboratorium. Alat yang 

digunakan meliputi gelas Beaker, hotplate 

stirrer, sedangkan bahan yang digunakan 

meliputi karbon aktif, amoxicillin p.a, ethanol, 

HCl, NaOH, dan aquades. Sedangkan sampel 

urin sebagai model matrix sampel diperoleh 

dari relawan yang sehat. Rangkaian metode 

ekstraksi fasa padat terdispersi dapat 

ditunjukkan pada Gambar 1. 

 

 

Gambar 1. Rangkaian metode ekstraksi fasa 

padat terdispersi 

 

Aktivasi Karbon Aktif 

Sebanyak 10 gran karbon aktif yang telah 

dihaluskan dan diayak (40 mesh), direndam 

menggunakan NaOH 0,1 N selama 24 jam. 

Selanjutnya, karbon aktif disaring 

menggunakan kertas saring Whatmann dan 

dinetralkan dengan aquades hingga pH 7. 

Setelah itu, karbon aktif dioven pada suhu 200 

˚C selama 2 jam dan didinginkan pada 

desikator. 

 

Optimasi Massa Adsorben 

Sebanyak 10 variasi massa yakni 0,1 gram; 

0,2 gram; 0,3 gram; 0,4 gram; 0,5 gram; 0,6 

gram; 1 gram; 1,5 gram; 2 gram; dan 2,5 gram 

diamati kinerjanya dalam mengekstrak 

amoxicillin (Tabel 1). Masing-masing massa 
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adsorben dimasukkan kedalam beaker glass 

yang berisi 30 ml larutan standar amoxicillin 6 

ppm, kemudian dilakukan pengadukan 

dengan hotplate stirer selama 10 menit. 

Konsentrasi amaxicillin 6 ppm dipilih karena 

konsentrasi tengah pada deret larutan standar 

untuk kurva baku. Pada akhir ekstraksi, karbon 

aktif dipisahkan dari larutan amoxicillin. 

Karbon aktif kemudian ditambahkan 5 ml 

etanol dan dilakukan desorbsi menggunakan 

instrumen vortex. Larutan hasil desorbsi 

dianalisis dengan Spektrofotometer UVVis 

pada panjang gelombang 287 nm (Gambar 2). 

Hasil optimasi massa sorbent ditunjukkan 

pada Tabel 1 dan Gambar 3. 

 

Gambar 2. Hasil scanning panjang gelombang 

maksimum amoxicillin 

 

Optimasi pH Larutan Sampel 

Sebanyak lima variasi larutan standar 

amoxicillin 6 ppm dengan pH yang berbeda 

telah disiapkan. Variasi pH yang digunakan 

pada optimasi ini antara lain pH asam (3 dan 

5), pH netral (7), dan pH basa (9 dan 11). 

Selanjutnya, masing-masing larutan 

diekstraksi dengan mendispersikan 1,5 gram 

karbon aktif ke dalam 30 mL larutan standar 

amoxicillin 6 ppm, kemudian dilakukan 

pengadukan dengan hotplate stirer selama 10 

menit. Pada akhir ekstraksi, karbon aktif 

dipisahkan dari larutan amoxicillin. Karbon 

aktif kemudian ditambahkan 5 mL etanol dan 

dilakukan desorbsi menggunakan instrumen 

vortex. Larutan hasil desorbsi dianalisis 

dengan Spektrofotometer UV-Vis. Hasil 

optimasi pH ditunjukkan pada Tabel 2 dan 

Gambar 4. 

 

Validasi Metode 

Komponen validasi metode yang 

dianalisis meliputi: 

a. Limit deteksi (limit of detection, LOD) dan 

limit kuantifikasi (limit of quantification, 

LOQ) 

Penentuan limit deteksi dilakukan pada 

masing–masing konsentrasi larutan standar 

amoxicillin. Pertama yang dilakukan adalah 

menghitung standar deviasi dengan 

persamaan [10]: 

 

𝑆𝑦/𝑥 = √
∑(𝑦−�̅�)2

𝑛−2
   (1) 

 

 

Kemudian, hasil standar deviasi dimasukkan 

kedalam persamaan: 

 

𝑌𝐿𝑂𝐷 = 𝑎 + 3𝑆𝑦/𝑥   (2) 

 

𝑌𝐿𝑂𝑄 = 𝑎 + 10𝑆𝑦/𝑥   (3) 

 

Dengan SD adalah standar deviasi, �̅� adalah 

kadar rata–rata yang diperoleh dari 

percobaan, n adalah jumlah ulangan 

percobaan dan b adalah slope persamaan 

regresi dari kurva kalibrasi (Harmita, 2014). 

 

b. % Recovery 

Pada penelitian ini penentuan akurasi 

dilakukan dengan menggunakan standar adisi. 
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Pada metode standar adisi, dilakukan 

penambahan standar amoxicillin 5 ppm dan 10 

ppm pada sampel urin kemudian diukur 

serapan dan nilai absorbansi pada instrument 

Spektrofotometer UV-Vis. Nilai % Recovery 

dapat ditentukan dengan rumus [10]: 

%100x
x

R


=     (4) 

dengan μ merupakan nilai (konsentrasi) 

larutan standar sebenarnya yang diperoleh 

dari hasil perhitungan saat preparasi larutan. 

Hasil pengukuran akurat nilai persen recovery 

sebesar 100%. 

 

c. Koefisien variasi (KV) 

Koefisien variasi dapat ditentukan dengan 

menganalisis hasil kadar yang sama pada 

beberapa konsentrasi, menghitung nilai 

simpangan baku (standar deviasi) dan nilai 

koefisien variasi dengan rumus [10]: 

 

1

2
_

−









−

=
n

xx

SD    (5) 

%100
_

x

x

SD
KV =    (6) 

dengan x  merupakan absorbansi setiap 

pengukuran larutan standar pada masing-

masing konsentrasi, nilai x  merupakan rata-

rata absorbansi dari hasil replikasi pada 

masing-masing konsentrasi larutan standar, 

dan n merupakan jumlah replikasi 

pengukuran. Hasil perhitungan validasi 

metode dapat ditunjukkan pada Tabel 1. 

 

Aplikasi Metode pada Smapel Urin 

Kinerja metode dalam sampel urin 

dianalisis menggunakan metode standar adisi.  

Sampel urin diperoleh dari pendonor urin yang 

sehat dan tidak mengkonsumsi antibiotik 

golongan penicillin dalam 14 hari terakhir. Dua 

konsentrasi larutan larutan standar amoxicillin 

yakni 5 ppm dan 10 ppm dipreparasi dalam 

sampel urin. Sebelum dilakukan penambahan 

standar, sampel urin dipreparasi sengan cara 

disentrifuge dengan kecepatan 4000 rpm 

selama 10 menit, kemudian diambil filtratnya. 

Selanjutnya, filtrat urin dimasukkan kedalam 

labu ukur 100 mL yang sebelumnya telah 

berisi larutan standar amoxicillin, sehingga 

konsentrasi larutan sampel adisi adalah 5 ppm 

dan 10 ppm. Larutan sampel urin yang telah 

diadisi ditambahkan NaOH 0,1 N hingga pH 9. 

Setelah itu, sebanyak 30 mL sampel urin 

diambil untuk dilakukan ekstraksi dengan 1,5 

gram karbon aktif. Ekstraksi dilakukan selama 

10 menit menggunakan magnetik stirer dan 

didesorbsi dengan ditambahkan etanol 

sebanyak 5 mL. Larutan hasil desorbsi diukur 

menggunakan Spektrofotometer UV-Vis 

dengan panjang gelombang 287 nm dan 

dicatat nilai absorbansinya. Penentuan 

standar adisi ini dilakukan dengan replikasi 3 

kali. 

 

III. HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

Penentuan Panjang Gelombang Maksimum 

Penentuan panjang gelombang 

maksimum amoxicillin dilakukan 

menggunakan larutan standar amoxicillin 

dengan konsentrasi 6 ppm. Pengukuran ini 

pada kisaran 200-400 nm. Panjang gelombang 

maksimum amoxicillin adalah 287 nm. 

Berdasarkan literatur, amoxicillin memberikan 

serapan panjang gelombang maksimum yaitu 

290, karena adanya gugus phidroksifenil-
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asetil-amino yang terikat pada rantai samping 

amida [11]. Pergeseran panjang gelombang 

pada instrument Spektrofotometer UV-Vis 

disebabkan adanya efek hipokromik yaitu 

terjadinya penurunan intensitas absorbansi 

akibat adanya perbedaan dan perubahan 

pelarut yang digunakan. Penetapan kadar 

amoksisilin amoksisilin menggunakan metode 

spektrofotometri UV dengan pelarut NaOH 0.1 

N memberikan hasil panjang gelombang 287 

nm [11]. 

Pada penelitian ini digunakan pelarut yaitu 

aquades sehingga pada senyawa yang 

mengalami eksitasi seperti amoxicillin, apabila 

pelarut diganti menggunakan aquades akan 

mengalami efek hipokromik. Hal ini terjadi 

karena kemampuan pelarut aquades 

mengadakan ikatan hidrogen dengan 

senyawa dalam keadaan sebelum eksitasi 

cukup kuat sehingga memerlukan energi yang 

lebih besar mengakibatkan terjadinya efek 

hipokromik dan proses absorbsi panjang 

gelombang maksimum lebih kecil. 

 

Optimasi Massa Adsorben 

Optimasi massa adsorben dilakukan 

menggunakan variasi massa 0,1 gram; 0,2 

gram; 0,3 gram; 0,4 gram; 0,5 gram; 0,6 gram; 

1 gram; 1,5 gram; 2 gram; dan 2,5 gram dan 

masing-masing di ekstraksi menggunakan 

metode ektraksi fasa padat terdispersi. Hasil 

optimasi massa adsorben ditunjukkan pada 

Tabel 1 dan Gambar 3. 

 

 

 

 

 

 

Tabel 1. Optimasi massa adsorben 

Massa 

(gram) 

Absorbansi 

(Abs) 

Desorbsi 

(%) 

0,4 0,613 4,6 

0,5 0,677 8,8 

0,6 0,949 26,8 

1,0 1,160 40,7 

1,5 3,471 193,3 

2,0 2,463 126,7 

2,5 1,857 86,7 

 

 

Gambar 3. Optimasi massa adsorben 

 

Berdasarkan Tabel 1 dan Gambar 3. 

semakin terjadi peningkatan. Namun, pada 

massa 1,5 gram mengalami peningkatan yang 

signifikan. Hal ini berarti pada massa 1,5 

menunjukkan hasil yang paling optimum. 

Peningkatan yang terjadi disebabkan semakin 

banyak massa adsorben yang digunakan 

maka semakin besar efisiensi penyerapan 

terhadap amoxicillin. Bertambahnya massa 

adsorben sebanding dengan bertambahnya 

jumlah partikel pada adsorben sehingga 

menyebabkan bertambahnya sisi aktif 

adsorpsi dan efisiensi penyerapan meningkat 

[12]. Sedangkan pada variasi massa adsorben 

2 gram dan 2,5 gram terjadi penurunan nilai 

absorbansi. Hal ini terjadi karena konsentrasi 

amoxicillin yang terserap pada karbon aktif 
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lebih besar dibandingkan dengan konsentrasi 

amoxicillin yang tersisa dalam larutan. 

Perbedaan konsentrasi tersebut 

menyebabkan amoxicillin yang sudah terikat 

pada karbon aktif akan terlepas kembali ke 

dalam larutan sampel dengan selisih persen 

desorbsi terhadap massa adsorben yang 

optimum ialah 66,6-106,6% [13]. Hasil 

optimasi massa adsorben adalah 1,5 gram 

dengan absorbansi sebesar 3,471 dan % 

desorbsi sebesar 193,3%. Tingginya % 

desorbsi mengindikasikan bahwa terjadinya 

pemekatan konsentrasi amoxicillin dari tahap 

ekstraksi (6 ppm dalam 10 mL) menuju tahap 

desorbsi menggunakan 5 mL pelarut etanol.  

 

Optimasi pH Larutan Sampel 

Optimasi pH larutan sampel dilakukan 

menggunakan variasi pH 3, 5, 7, 9, dan 11 dan 

masing-masing di ekstraksi menggunakan 

metode ektraksi fasa padat terdispersi. Hasil 

optimasi pH larutan sampel ditunjukkan pada 

Tabel 2 dan Gambar 4. 

 

Tabel 2. Optimasi pH 

pH 
Absorbansi 

(Abs) 

Desorbsi 

(%) 

3 1,388 55,8 

5 1,401 56,6 

7 1,459 60,4 

9 1,579 68,4 

11 1,480 61,8 

 

 

Gambar 4. Optimasi pH 

 

Berdasarkan Gambar 4. data optimasi pH 

yang diperoleh adalah pada variasi pH 3 dan 5 

nilai absorbansi kecil, tetapi sedikit mengalami 

peningkatan pada ph 5 yaitu dari 1,388-1,401. 

Daya serap yang kecil pada variasi pH 3 dan 5 

disebabkan oleh suasana asam yang 

mengakibatkan adanya protonasi yang 

berlebihan sehingga mengurangi situs aktif 

pada permukaan adsorben untuk 

mengadsorpsi ion permukaan karbon. Selain 

itu, pada pH <6 atau pH asam memiliki ion H+ 

yang lebih banyak sehingga proses adsorbsi 

ion dapat terganggu akibat adanya kompetisi 

antara ion H+ dengan amoxicillin [14]. Adsorpsi 

ion mengalami peningkatan pada pH 7 yaitu 

dengan nilai absorbansi sebesar 1,459. Hal ini 

dikarenakan pada pH 7 atau pada suasana 

netral terjadi pengurangan kompetisi diantara 

proton (H+) dan gugus fungsi amina yang 

bermuatan positif dalam amoxicillin  di 

permukaan karbon aktif yang menghasilkan 

tolakan rendah terhadap ion dalam amoxicillin, 

sehingga ion logam dapat dengan mudah 

terjerap dalam karbon aktif [15]. Hasil yang 

paling optimum terjadi pada pH 9 yang 

dibuktikan dengan adanya titik puncak dan 

kenaikan nilai absorbansi yang signifikan yaitu 
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sebesar 1,579. Berdasarkan penelitian Putu et 

al., (2019) menyatakan bahwa pada pH ≥8 ion 

dalam amoxicillin akan teradsorpsi secara 

maksimal ke dalam karbon aktif serta 

kelarutan amoxicillin paling bagus yaitu 

menggunakan pelarut NaOH atau 

menggunakan basa kuat. Sedangkan pada pH 

11 terjadi penurunan nilai absorbansi yaitu 

sebesar 1,480. Penurunan ini disebabkan oleh 

terbentuknya senyawa kompleks yang dapat 

menutupi permukaan adsorben yang 

menghalangi proses penyerapan partikel-

partikel terlarut oleh adsorben dan juga terjadi 

proses pengendapan akibat pengaruh kondisi 

basa sehingga menyebabkan terbentuknya 

spesi hidroksi [15]. Jadi, hasil optimum pH 

adalah pH 9 yang memiliki nilai absorbansi 

sebesar 1,579 dengan % desorbsi 68,4%. 

 

Validasi Metode Analisis 

Untuk mengetahui kinerja dari metode 

DSPE, maka dilakukan penilaian komponen 

validasi pada ekstraksi fasa padat terdispersi 

yang meliputi linearitas (R2) limit of detection 

(LOD), limit of quantitation (LOQ), persen 

recovery (%R), dan persen simpangan baku 

relatif (%RSD) di bawah kondisi optimum pada 

beberapa konsentrasi larutan standar. Nilai R2 

dan rentang linearitas dapat ditunjukkan pada 

kurva kalibrasi Gambar 4. Nilai R2 ialah 0,9953 

dengan rentang linearitas 0,5 ppm - 10 ppm. 

Hasil validasi metode ekstraksi fasa padat 

terdispersi dapat ditunjukkan pada Tabel 4. 

 

 

 

 

 

Tabel 3. Kurva Kalibrasi Amoxicillin Setelah 

Ekstraksi DSPE 

Konsentrasi (ppm) Absorbansi (Abs) 

0.5 0.669 

1 0.796 

2 1.048 

4 1.553 

6 2.058 

8 2.563 

10 3.068 

 

 

Gambar 5. Kurva Kalibrasi Amoxicillin Setelah 

Ekstraksi DSPE 

 

Berdasarkan Tabel 4. nilai LOD dan LOQ 

dengan DSPE (1,17 ppm dan 3,56 ppm) 

memiliki nilai yang lebih kecil dari nilai LOD 

dan LOQ tanpa ekstraksi (1,72 ppm dan 5,16 

ppm) Hal ini menunjukkan bahwa dengan 

adanya proses ekstraksi mampu memisahkan 

analit dan matriks penggannggu sehingga 

meningkatkan sensitifitas detektor. Hal ini juga 

disukung dengan hasil validasi metode dari 

%R dengan metode DSPE yang menunjukkan 

rentang yang lebih baik dibandingkan dengan 

tanpa ekstraksi. Nilai %KV pada 

pengembangan metode DSPE masih berada 

dibawah batas %RSD yang ditentukan oleh 

association of Official Analytical Chemistry 

(AOAC) yakni 7,3% [17]. 
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Tabel 4. Validasi metode analisis 
 

Validasi 

Metode 

LOD 

(ppm) 

LOQ 

(ppm) 
%R %KV 

Tanpa 

Ekstraksi 
1,72 5,16 70,1% - 123% 0,26% - 0,79% 

DSPE 1,17 3,56 83,6% - 107,2% 0,29% - 0,94% 

 

Hasil Analisa Sampel 

Metode DSPE yang telah divalidasi 

kemudian diaplikasikan untuk menganalisis 

amoxicillin dalam sampel urine. Sebelumnya 

sampel urin telah diadisi dengan standar 

amoxicillin hingga di dalam sampel urine 

terkandung amoxicillin sebesar 5 ppm dan 10 

ppm. Hasil analisa sampel dapat tunjukkan 

pada Tabel 5. 

 

Tabel 5. Hasil analisis sampel 

Keterangan 
Absorbansi saat adisi: 

Sampel Adisi 5 ppm Adisi 10 ppm 

Replikasi 1 ND 1,645 1,823 

Replikasi 2 ND 1,653 1,839 

Replikasi 3 ND 1,656 1,854 

RSD (%) - 0,464 1,27 

%R - 87,78 51,31 

*) ND: Not Detected 

  

Pada Tabel 2, sampel urin dari pendonor 

yang sehat diketahui tidak mengandung 

amoxicillin. Sehingga untuk mengetahui 

kinerja metode DSPE untuk pemisahan 

amoxicillin dalam sampel urine digunakan 

metode standar asisi. Pada metode adisi 

standar diperoleh %RSD ialah pada rentang 

0,464% dengan %R pada rentang 1,275 

dengan %R pada rentang 51,31% - 87,78%. 

Penurunan nilai akurasi menunjukkan bahwa 

matriks-matriks dalam sampel urin seperti 

protein dan urea mampu menurunkan 

kemampuan adsorpsi karbon aktif sehinggga 

berpengaaruh pada penurunan nilai 

absorbansi signal analit yang terukur oleh 

detektor, sehingga diperlukan penelitian lebih 

lanjut untuk meminimalisir kesalahan dan 

meningkatkan % perolehan kembali [18], [19]. 

 

IV. KESIMPULAN 

Hasil optimasi metode estraksi fasa 

padat terdispersi untuk analisa amoxicillin 

menggunakan karbon aktif ialah massa 

optimum 1,5 gram dan pH 9. Hasil validasi 

metode diperoleh koefisien korelasi (R2) 

sebesar 0,9953 dengan limit deteksi (LOD) 

dan limit kuntitatsi (LOQ) masing-masing 1,17 

ppm dan 3,56 ppm. Nilai persen recovery (%R) 

ialah dalam rentang 83,6% – 107,2%. 

Sedangkan nilai relatif standar deviasi 

(%RSD) dalam rentang 0,29% - 0,94%. 

Aplikasi metode ekstraksi dalam sampel urin 

yang telah diadisi dengan standar diperoleh 

nilai %R pada rentang 0,464%- 1,27% dengan 

%R pada rentang 51,31% - 87,78%. 
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